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Abstract of EP1217099 

Microreactor has two electrodes plane-parallel to 
each other with at least one electrode having an 
insulating layer connected to its surface. 
Independent claims are also included for: 

1 ) A process for the production of a microreactor 
comprises: 

(1 ) structuring the electrode surface by inserting 
grooves and bores into the electrode material; 

(2) forming a mask having recesses on sites on 
which the electrode surface is to be coated with 
insulating material and applying the insulating 
material by the mask onto at least one electrode 
surface and removing the mask or applying a flat 
insulating layer onto the electrode surface and 
partially removing the insulating coating material; 

(3) optionally forming heat exchanger elements 
by structuring heat exchanger plates analogous 
to the first step; 

(4) joining both electrodes and optionally the heat 
exchanger elements and/or separating walls; and 

(5) connecting a current supply and optionally 
sensors. 

2) A modular system for producing the 
microreactor. 
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aufweist, dadurch gekennzeichnet, dass mindestens ei- 
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der Elektrodenoberflache verbundenen Isolations- 
schicht versehen ist. 
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Beschreibung 

[0001] Die Erfindung bezieht sich auf einen Mikroreaktor fur elektrochemische Umsetzungen, welcher mindestens 
zwei planparallel zueinander angeordnete Elektroden aufweist, dadurch gekennzeichnet, dass mindestens eine Elek- 
5 trode mit einer def iniert ausgestalteten, test mit der Elektrodenoberf lache verbundenen Isolationsschicht versehen ist. 
[0002] Elektrochemische Reaktoren bzw. Zellen, bei denen der Elektrolyt zwischen den Oberflachen zweier gegen- 
uberliegender Elektroden stromt, sind fur den Einsatz bei organischen Synthesen in Losungen mit kleiner elektrolyti- 
scher Leitfahigkeit bekannt. 

[0003] F. Beck und H. Guthke beschreiben zum Beispiel in Chemie-lngenieur-Technik, Heft 17, 1969, Jahrgang, 
10 Seiten 943-950 bzw. US 4,406,768 eine Kapillarspalt-Zelle, bei der kreisformige Platten bipolar in Serie geschaltet 
sind. Der Elektrolyt wird durch eine Bohrung in der Mitte der kreisformigen Platten eingefuhrt. Die Reaktionsmischung 
stromt radial zwischen den Elektroden hindurch, rieselt an der AuBenseite des Elektrodenstapels herab und wird einem 
externen Kuhler zugeleitet. 

[0004] Diese Kapillarspalt-Zelle weist folgende Nachteile auf: 
15 Aufgrund der radialen Fluidfuhrung ist die Stromungsgeschwindigkeit Innen verschieden zu AuBen. Dadurch erfolgt 
Querdiffusion, eine ungunstigere Verweilzeitverteilung und damit verschlechterte Selektivitat. Zudem tritt durch 
groBflachige "Spacer" ein Verlust an effektiver Elektrodenoberf lache auf, wodurch ein ungunstigeres Verhaltnis von 
effektiver Elektrodenoberf lache zu Zellvolumen entsteht. 

Weiterhin hat der groBe Elektrodenabstand zur Folge, dass entweder viel Leitsalz zugesetzt werden muss Oder ein 
20 hoher ohmscher Widerstand uberwunden werden muss. Dadurch entsteht hoher ohmscher Energieverlust und geringe 
Stromausbeute. 

Zudem ist keine direkte Warmeubertragung in der elektrochemischen Zelle moglich, also dort, wo eine Warmezu- bzw. 
-abfuhr benotigt wird. 

[0005] Die deutsche Patentanmeldung DE 25 02 840 und die Internationale Patentanmeldung WO 00/15872 schla- 
25 gen elektrochemische Zellen vor, bei denen zwischen planparallelen Elektroden durch nicht-leitende Abstandhalter, 
insbesondere Folien, Spalten bzw. Kanale gebildet werden, in denen die elektrochemische Umsetzung stattfinden soli. 
[0006] Diese Zellen weisen folgende Nachteile auf: 



Komplizierte und umstandliche Fertigung des Reaktors, da das Strukturieren und Positionieren einer Folie zwi- 

30 schen zwei Platten in einem gesonderten Fertigungsschritt notwendig ist. 

Schwierige Handhabung der sehr dunnen Folie; da diese nicht fest mit den Elektroden verbunden ist, wodurch 
ein Verrutschen und Beschadigung der Folie moglich ist. In der Folge konnen Schatten, Feldinhomogenitaten und 
Veranderungen der Kanalgeometrien und unterschiedliche Verweilzeiten auftreten. Auch verschlechtert sich da- 
durch die Selektivitat. Im Extremfall besteht die Gefahr eines Kurzschlusses. Zudem konnen sehr leicht Undich- 

35 tigkeiten auftreten. 

[0007] Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Mikroreaktorsystem fur elektrochemische Umsetzungen zu 
schaffen, das die Nachteile der bekannten Systeme vermeidet. 

[0008] Der erfindungsgemaBe Mikroreaktor soil hohe Selektivitat bei gleichzeitig hoher effektiver Elektrodenoberf 1a- 
40 che erzielen, wobei man einen hoheren Stoffumsatz bei gleichbleibender Stromdichte erhalt. Dadurch konnen im Be- 
trieb hohere Ausbeuten, weniger unerwtinschte Nebenprodukte und damit geringerer Aufwand zu derenTrennung und 
Entsorgung erzielt werden. 

[0009] Zudem wird eine hohe Stromausbeute sowie ein einfacher und effektiver Warmeaustausch gefordert; der 
Reaktor soli aufgrund der Verwendung nur weniger Elemente und einfacher Bearbeitung einfach und kostengunstig 
is zu fertigen sein und einen moglichst geringen, aber exakt definierten und konstanten Elektrodenabstand aufweisen. 
[0010] Die gestellte Aufgabe wird aufgrund der Merkmale des Anspruchs 1 gelost und durch die weiteren Merkmale 
der Unteransprtiche ausgestaltet und weiterentwickelt. 

[0011] Gegenstand der Erfindung istsomitein Mikroreaktor fur elektrochemische Umsetzungen, welcher mindestens 
zwei planparallel zueinander angeordnete Elektroden aufweist, wobei mindestens eine Elektrode mit einer definiert 

50 ausgestalteten, fest mit der Elektrodenoberf lache verbundenen Isolationsschicht versehen ist. 

[0012] Weitere Gegenstande der Erfindung sind ein modular aufgebautes System zur Herstellung eines solchen 
Mikroreaktors aus einzelnen Funktionsmodulen, durch deren Kombination mit moglichst wenigen unterschiedlichen 
Platten einfach und preiswert eine groBe Vielfalt von Mikroreaktoren zusammengestellt werden kann, sowie ein Ver- 
fahren zu dessen Herstellung. Weiterer Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Durchfuhrung elektrochemi- 

55 scher Reaktionen mit Hilfe des erfindungsgemaBen Mikroreaktors. 

[0013] Der definiert ausgestaltete Verbund aus Elektrodenoberf lache und Beschichtung dient gleichzeitig als Ab- 
standhalter zwischen den Elektroden, zur genauen Definition eines Reaktionsraumes und als Isolator zwischen den 
Elektroden. 
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[0014] Im einzelnen warden Reaktionsraume fur elektrochemische Reaktionen gebildet, die sich im Hinblick auf die 
durchzufuhrende elektrochemische Prozessfuhrung geeignet zusammenstellen lassen und miteinander verbunden 
werden konnen. Mit wenigen unterschiedlichen Funktionseinheiten konnen Mikroreaktoren zusammengestellt werden, 
die einer Vielzahl von Anforderungen genugen. Soil beispielsweise die Ausbringungsmenge erhoht werden, so konnen 
mehrere identische Funktionseinheiten so gestapelt werden, das eine Vielzahl paralleler Reaktionsraume mit lediglich 
einer Zu- bzw. Abfuhr entsteht. Soil hingegen eine verlangerte Reaktionszeit erzielt werden, so konnen identische 
Funktionseinheiten auch so kombiniert werden; dass eine Serie vomidentischen Reaktionsraumen entsteht. Die mo- 
dulare Bauweise ermoglicht einen auBerst flexiblen Aufbau und dadurch die einfache Anpassung an die jeweils auf- 
tretenden Bedingungen auch wechselnder Art, indem einzelne Elemente des Mikroreaktors austauschbar sind, urn 
den Erfordernissen dergewahlten Reaktion zu genugen oderwenn sich dieerhofften Ergebnisse nicht einstellen oder 
wenn Defekte auftreten. 

[0015] Durch Austausch von Komponenten kann man die Fluidfuhrung schlieBiich so dimensionieren, dass sich eine 
verbesserte Temperaturfuhrung der Reaktionen einstellt, und/oder dass eine hohere Selektivitat und eine verringerte 
Bildung unerwunschter Nebenprodukte beobachtet wird, d. h. dass man das erwunschte Produkt mit weniger Verun- 
reinigungen erhalt. 

[0016] Die Dimensionen und Formgebung des erfindungsgemaBen Mikroreaktors sind an sich unkritisch. Definiti- 
onsgemaB ist bei einem elektrochemischen Mikroreaktorder Abstand zwischen Anode und Kathode kleinerals 1 mm. 
[0017] Die einzelnen Elektroden, Platten oder Schichten konnen in jeder geometrischen Form vorliegen. Vorzugs- 
weise sind sie rund, oval, quadratisch oder rechteckig. Quadratische oder rechteckige Elektroden und Platten sind im 
Hinblick auf ihre Position ierbarkeit besonders bevorzugt. 

1 . Von grundlegender Bedeutung fur richtiges Funktionieren eines Mikroreaktors ist die Ausbildung von elektrisch 
isolierenden Abstandshaltern zwischen den Elektrodenoberflachen. Bei dem erfindungsgemaBen Mikroreaktor 
wird zu diesem Zweck mindestens eine gegebenenfalls zuvorspeziell strukturierte Elektrodenoberflache entweder 
25 durch gezieltes Auftragen einer Isolationsschicht uber eine Maske auf oder durch gezieltes Entfernen von Teilen 

einer zuvor flachendeckend auf mindestens eine gegebenenfalls zuvorspeziell strukturierte Elektrodenoberflache 
aufgebrachten und mit ihr fest verbundenen, isolierenden und dichtenden Beschichtung mindestens ein Reakti- 
onsraum definiert. 

30 [0018] Besonders bevorzugt sind folgende Ausfuhrungsformen: 

(A) Mikroreaktoren umfassend 

a. mindestens eine Arbeitselektrode (2); 
35 b. mindestens eine Gegenelektrode (3); 

c. Vorrichtungen zum Zu- und Abfuhren (4, 4*, 7, 7\ 9, 9') von Reaktanten und Produkten. 

(B) Mikroreaktoren, wobei die isolierende Beschichtung (8) der beschichteten Elektrode (2) an einer oder mehreren 
Stellen (5), die mit den Vorrichtungen (c) in Verbindung stehen, entfemt ist. 

40 

(C) Mikroreaktoren, wobei die beschichtete Elektrode 

a. mindestens eine Rinne (4) zur Verteilung des Edukts; und 

b. mindestens eine Rinne (4') zum Sammeln des Produkts; sowie 

45 c. mindestens eine die beiden Rinnen (4,4') verbindende Rinne oder strukturierte Flache (5) aufweist, und 

wobei 

die Bereiche (i) und (ii) vollstandig beschichtet sind, und im Bereich (iii) die Oberflache der Elektrode teilweise 
freigelegt ist. 

50 

(D) Mikroreaktoren, wobei die Beschichtung im Bereich (iii) so ausgestaltet ist, dass ein die beiden Rinnen (4, 4') 
verbindender Raum (5) entsteht, auf der an mehreren Stellen Abstandhatter (6) ausbildende Teile der Beschichtung 
vorhanden sind, wobei insbesondere die Form der Abstandhalter (6) zur Optimierung der Stromungsverteilung 
entsprechend gestaltet wird. 

55 

(E) Mikroreaktoren, wobei mindestens eine der Elektroden mit einem Warmetauscher (12) oder einem Peltierele- 
ment versehen ist. 

Zur gezielten Einstellung der Reaktionstemperatur kann jede Elektrode mit einem oder auch einem zweiten Tem- 
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perierelement, beispielsweise einem Warmetauscher Oder einem Peftierelement, versehen werden. Die Elektro- 
denruckseite bildet dabei stets eine derWande des Warmetauschers. 

Die Warmetauscherstrukturen konnen gegebenenfalls in die Ruckseiten der Platten eingearbeitet sein, auf 
deren Vorderseite die Strukturen fur die Fuhrung des Reaktionsmediums eingearbeitet sind. In diesem Fall kann 

s auf eine Strukturierung der anliegende Platte verzichtet werden. Aufgrund der kleinen Elektroden abstand e und 

des dementsprechend hohen Verhaltnisses von Oberflachen zu Volumen wird eine schnelle Warmeubertragung 
und damit die Vermeidung des Auftretens starker Temperaturunterschiede in der Reaktionslosung ermoglicht. Der 
Einsatz von Sensoren zur Temperaturmessung zur exakten Kontrolle der Reaktionstemperatur ist vorgesehen. 
Das Ternperieren der Reaktionszelle ist in einem Bereich von -80 bis +300 °C moglich. 

10 Als Material fur die Warmeaustauscher kommen Metall (Edeistahl), Glas, Keramik, Halbleitermaterial, insbe- 

sondere auf der Basis von Silizium, sowie Kunststoffe in Betracht. Die Auswahl dieser Werkstoffe Oder von Kom- 
bi nation en davon richtet sich nach dem vorgesehenen Verwendungszweck. Ganz besonders bevorzugt ist Edei- 
stahl. 

15 (F) Mikroreaktoren, wobei Anoden- und Kathodenraum durch Einbringen einer Trennwand (15) voneinander ge- 

trennt sind. 

Die Konstruktion der Eiektrodenoberflachen erlaubt die einfache Einbringung einer Trennwand (Diaphragma, (lo- 
nenaustauscher-)Membran) zwischen den Elektroden ohne hohen technischen und wirtschaftlichen Aufwand. Die- 
se erlaubt den diff usiven Transport Oder den Austausch lediglich einiger Bestandteiie des Anolyten bzw. des Ka- 
20 tholyten, wahrend andere zuriickgehaften werden: 

Zwei beschichtete und strukturierte Elektroden werden umgekehrt aufeinandergelegt und eine Trennwand so 
dazwischen positioniert, dass dersolche entstehende Reaktionsraum in einen Anoden- und einen Kathoden- 
raum geteilt wird (siehe Fig. 3). 

25 

(G) Mikroreaktoren, wobei die isolierte Beschtchtung (8) eine Hone von weniger als 1 00 urn, vorzugsweise 25 bis 
75 iim, insbesondere etwa 50 \irr\ aufweist. 

Sind die Abstande zwischen zwei Elektroden groG und die Transportwege zwischen ihnen lang, verlaufen diffusi- 
onskontrollierte Reaktionen dementsprechend langsam. Der erfindungsgemaBe Reaktormit Fluidschichtdicken < 
30 100 \im lost dieses Problem, da aufgrund des kleinen Elektrodenabstandes der Abstand der Diffusionsgrenz- 

schichten kleingehalten wird und dementsprechend die Reaktion beschleunigt wird. 

Fur viele Elektrolytsysteme uberlappen die Diffusionsgrenzschichten von Anode und Kathode bei Elektrodenab- 
standen im u.m- Bereich. Hierdurch wird der Anteil des Elektrolyten am Gesamtwiderstand eliminiert. DerGesamt- 
widerstand setzt sich dann im wesentlichen nur noch aus den Widerstanden der Diffusionsgrenzschichten von 

35 Anode und Kathode und den Reaktionswiderstanden zusammen. Wenn der Abstand der Elektroden kleiner ist als 

die Dicke der Diffusionsgrenzschichten, sinkt der Diffusionswiderstand und steigt die Diffusionsgeschwindigkeit 
und damit die Reaktionsgeschwindigkeit diffusionskontrollierter Reaktionen. Dies erlaubt den Einsatz von Elek- 
trolytsystemen mit geringer Leitsalzkonzentration oder volligen Verzicht auf Leitsalz. 

Dies ist insbesondere bei Systemen mit kleiner elektrolytischer Leitfahigkeit, beispielsweise organischen L6- 

40 sungsmitteln in der elektroorganischen Synthese, von enormem Vorteil. Vorteilhaft konnen daher ohmsche War- 

meverluste und damit das Auftreten unerwunschter Neben- oder Folgereaktionen vermindert werden sowie Ein- 
sparungen durch geringeren Energieverbrauch, durch niedrige Leitsalzkonzentrationen und die dadurch resultie- 
rende niedrige Leitsalztrennkosten erzielt werden. 

45 (H) Mikroreaktoren, wobei die Elektroden monopolar oder bipolar geschaltet sein konnen. 

Durch den Einbau zusatzlicher Platten konnen Stapel von Elektroden, Warmetauschereinheiten und Diaph ragmen 
in beliebiger Kombi nation erzeugt werden. 

In einer zusatzlichen Ausfuhrungsform werden an der Ober- und Unterseite strukturierte Platten verwendet. In 
diesem Fall konnen die Elektrodenruckserten z.B. gleichzeitig als Warmetauscher fungieren. 

so Die Elektroden des erfindungsgemaBen Mikroreaktors werden von einer Stromquelle mit Strom versorgt. Fur eine 

gute Verbindung der Elektroden mit der Stromquelle sind Materialien mit sehr guter elektrischer Leitfahigkeit wie 
Kupfer oder Kupferlegierungen (Messing) besonders geeignet, da der ohmsche Widerstand in elektrischen Strom- 
kreisen durch solche Materialien extrem klein gehalten wird. 

Besonders vorteilhaft wirkt die Reaktionsraumgestaltung auf die Stromverteilung. Die zu der planaren Etek- 

55 trodenoberflache senkrecht stehende Isolierschicht grenzt den Zwischenelektrodenraum ab und eliminiert Kan- 

tenrandeinflusse. Die Abstandhalter stehen senkrecht zu Arbeits- und Gegenelektrode, so dass zwischen den 
Elektroden eine vorteilhafte homogene Stromdichtenverteilung stattfindet. Diese ist eine wichtige Voraussetzung 
fur gute Stoff- und Stromausbeuten und besonders hohe Selektivitaten. 
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(I) Mikroreaktoren, wobei sich die einzelnen Bestandteile in einer dichtenden Vorrichtung befinden, welches im 
wesentlichen aus einem Bodensegment, seitlichen Fuhrungen und einem Deckelsegment besteht, wobei die ein- 
zelnen Segmente Offnungen zur Zu -und Abfuhrung von Reaktanten, Produkten und/oder Waimetauschermedien 
aufweisen konnen. 

5 Der Stapel der Elektroden und sonstigen Schichten oder Platten wird in der Regel von einer Vorrichtung, 

vorzugsweise von einem Gehause umschlossen, welche auch die Stromversorgung und die fluidischen Anschlus- 
se fur die zu verarbeitenden Medien sowie die Abfuhr des erwunschten Produktes enthalten. Diese Vorrichtung 
selbst konnen als Spannvorrichtung ausgebildet sein, oder gesonderte Spannvorrichtungen sorgen dafur, dass 
es zur ausreichenden Flachenpressung zwischen den einzelnen Elektroden, Platten oder Schichten kommt, um 

10 deren Dichtigkeit zu gewahrleisten. 

[0019] Als Kathodenmaterialien konnen Blei, Bleilegierungen, Kadmium, Kadmiumlegierungen, Quecksiiberlegie- 
rungen, Graphit, Glaskohlenstoff, Edelstahl, Platin verwendet werden. Als Anodenmaterialien kommen Platin, Graphit, 
Glaskohlenstoff, Nickelhydroxyperoxid, Bleidioxid, RutheniumoxidATrtan in Frage. 

15 Auf den Elektroden konnen durch galvanische Abscheidung sehr kontrolliert diinne Schichten von Metallen und Me- 
talllegierungen aufgebracht werden. Durch diese Abscheidung kann die Oberflache von Anode und Kathode, unab- 
hangig voneinander, sehr kontrolliert mit unterschiedlichen Materialien modifiziert werden. Da fur die Bedingungen 
einer elektrochemischen Umsetzung nurdie Elektrodenoberflache bestimmend ist, welche direkt mit der fluiden Phase 
in Kontakttritt, kann der gesamte Reaktorso unterschiedlichen Reaktionsbedurfnissen angepasst werden. Die Schicht- 

20 dicke des abgeschiedenen Metallf ilms ist der Stromdichte pro Zetteinheit direkt proportional. Man kann auf diese Weise 
auch den Elektroden abstand regulieren. Die Schichten konnen je nach Bedarf wieder entfernt werden. 
[0020] Bei der chemischen Prozessfuhrung mussen diverse Parameter beachtet werden. Deshalb ist der Einbau 
von Sensoren, Reglem und Versorgungseinrichtungen in den Mikroreaktor vorgesehen, insbesondere zur Erfassung 
und Kontrolle derTemperatur, des Drucks, gegebenenfalls der Stromungsgeschwindigkeit, der Zellspannung, des La- 

25 dungstransfers und des Volumenstroms. Das Gehause weist entsprechende Durchfuhrungen fur diese Sensoren auf. 
Wenn mdglich, werden diese Sensoren auBerhalb des Mikroreaktorsystems angeordnet. Teilweisesind aber Sensoren 
in den Funktionsmodulen unvermeidbar Die Sensoren sind mit Regelkreisen verbunden, um den Betriebsablauf zu 
steuern und zu regeln. Die entsprechende Logik kann an dem Gehause angebaut sein oder sich auBerhalb des Ge- 
hauses befinden. 

30 [0021] Die Erfindung wird anhand der Zeichnung beschrieben. Dabei zeigen: 

Fig. 1a einen erfindungsgemaBen Mikroreaktor (1) bestehend aus einer Arbeits- und einer Gegenelektrode in 
schematischer, auseinandergezogener Darstellung; 
Fig. 1b den erfindungsgemaBen Mikroreaktor (1) in seitlicher Ansicht; 
35 - Fig. 2a einen erfindungsgemaBen Mikroreaktor (21) bestehend aus einem Warmetauscher, einer Arbeits- und 
einer Gegenelektrode in schematischer, auseinandergezogener Darstellung; 
Fig. 2b den erfindungsgemaBen Mikroreaktor (21) in seitlicher Ansicht; 

Fig. 3 einen erfindungsgemaBen Mikroreaktor (31) bestehend aus zwei Warmetauschern, einer Trennwand, einer 
Arbeits- und einer Gegenelektrode in schematischer, auseinandergezogener Darstellung. 

40 

[0022] In Fig. 1a ist die einfachste Anordnung eines erfindungsgemaBen elektrochemischen Reaktors (1) mit einer 
Arbeitselektrode (2) und einer Gegenelektrode (3) dargestellt. Wan rend die Arbeitselektrode Bohrungen und Struktu- 
rierungen (sowie des Elektrodenmaterials als auch der aufgebrachten Isolierenden Beschichtung) aufweist, verfugt 
die Gegenelektrode lediglich uber durchgehende Bohrungen. Der Elektrolyt, bestehend aus Losungsmittel, den Eduk- 

45 ten und ggf . Leitsatz, wird der Zelle durch die Zufuhrungsoffnung (7) zugefuhrt und gelangt zunachst in die Verteilungs- 
rinne (4). Dort wird sie gleichverteilt und gelangt anschlieBend in den zwischen der Anode und der Kathode liegenden 
Reaktionsraum (5) mit den Abstandhaltern (6). Im Reaktionsraum (5) werden die Reaktanten an den Elektrodenober- 
flachen zu den Produkten umgesetzt. Das Reaktionsgemisch wird anschlieBend in einer Ableitungsrinne (4") gesam- 
melt und verlasst die Zelle durch die Abfiihrungsoffnung (T). Die Zu- bzw. Abfuhr der Fluide kann unabhangig vonein- 

50 ander durch die Bohrungen (7) bzw. (7') in der Arbeitselektrode (2) oder in der Gegenelektrode (3) erfolgen. Die jeweils 
nicht benutzte Bohrung wird verschlossen. Die Bohrungen (9, 9', 10 und 10') erfullen in diesem einfachsten Aufbau 
keine Funktion. 

[0023] Fig. 1b zeigt eine Seitenansicht des aus zwei Schichten aufgebauten elektrochemischen Reaktors (1). Die 
Bohrungen (7, 7', 9, 9', 10 und 10') sind zur besseren Obersichtlichkeit weggelassen. Wie aus Fig. 1 b hervorgeht, ist 
55 zwischen den Elektroden eine nicht leitende und chemisch inerte Schicht (8) platziert. In der technischen Realisierung 
wird mindestens eine der Elektroden auf ihrer Oberflache mit einer isolierenden, chemisch inerten Beschichtung ver- 
sehen. Diese isolierende Beschichtung (8) wird in einem zweiten Bearbeitungsschrittgezieltteilweise wieder entfernt, 
so dass ein strukturierter Verbund aus Elektrode und isolierender Beschichtung resultiert. 
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Die isolierende Beschichtung erfullt mehrere Aufgaben: Sie dient als Abstandhalter zwischen den Elektroden und 
definiert den Reaktionsraum zwischen den Elektrodenoberflachen. Gleichzeitig dient sie als Abdichtung des Reakti- 
onsraumes. Sie ist senkrecht so angeordnet, dass die Elektroden vollig parallel zueinander liegen, also an jeder Stelle 
der Reaktionszone vollig identische Abstande voneinander haben. Dadurch ist das elektrische Feld vollig homogen. 
5 Dies ist besonders wichtig, da die Elektrodenabstande lediglich im u,m-Bereich liegen und schon kleine Abweichungen 
aus der parallelen Anordnung groBe negative Effekte nach sich Ziehen. Die isolierende Beschichtung fungiert zudem 
als Isolator zwischen Anode und Kathode und verhindert so Kurzschlusse. Sie erbringt zudem die Abdichtung des 
Reaktionsraumes. 

[0024] Durch die Fixierung der isolierenden Beschichtung auf der Elektroden oberflache konnen im Reaktionsraum 

10 Stutzen von beliebiger Gestalt positioniert werden. Durch die Form dieser Stutzen, z.B. kreis-, stromlinien-, rauten-, 
quader-, kasten-, stabformig, eckig oder oval, kann zusatzlich die Stromungsverteilung im Reaktionsraum vorteilhaft 
beeinflusst werden. Dadurch entstehen laminare Stromungen, die eine enge Verweilzeitverteilung gewahrleisten. 
[0025] Wie in Fig.lb weiterhin zu sehen, sind derZuleitungskanal (4) und derSammelkanal (4') mit der isolierenden 
Beschichtung (8) versehen. Dadurch wird verhindert, dass im Versorgungsbereich (Zu- und Abfuhroffnungen und Ver- 

15 teilbzw. Sammelvorrichtung) eine Reaktion stattfindet. Unerwunschte Erscheinungen wie ein Energieverlust oder eine 
inhomogene Stromdichtenverteilung und dementsprechend das Entstehen von unerwunschten Nebenprodukten wer- 
den dadurch vermieden. Der Teil (8) der isolierenden Beschichtung stellt die Einfassung des Reaktionsraumes dar. 
Der Teil (6) der isolierenden Beschichtung steht schematisch fur die Stutzen im Reaktionsraum (5). Fig. 1b zeigt auch 
die Stromversorgung (17) des Reaktors. 

20 [0026] Fig. 2a zeigt den Aufbau eines elektrochemischen Reaktors (21 ) mit einer Arbeitselektrode (2) einer Gegen- 
elektrode (3) und einem zusatzlichen Warmetauscher (12), bestehend aus einer strukturierten Platte. Die Zufuhr des 
Tern periermedi urns erfolgt uber eine Bohrung (10). DasTemperiermedium verteiltsich anschlieBend uber den gesam- 
ten Warmeaustauschraum (13) und wird durch eine Bohrung (1 0') wieder abgefuhrt. Das Temperiermedium kann auch 
durch Bohrung 10' zu- und durch Bohrung 1 0 abgefuhrt werden, also wahlweise im Gegenstrom oder im Gleichstrom 

25 zum Reaktionsmedium gefuhrt werden. Die Stutzen (14) entstehen durch Bearbeitung der Warmetauscherplatte und 
bestehen daher in der Regel aus dem gleichen Material wie dieser. Im Gegensatz dazu bestehen die Stutzen (6) auf 
der Elektrode aus einem von dem Elektrodenmaterial in der Regel verschiedenen Beschichtungsmaterial. Der War- 
metauscher (12) kann den in Fig. 1 a beschriebenen Aufbau auf zweierlei Art erganzen: Er kann unterhalb der Arbeits- 
elektrode oder auf der unstrukturierten Gegenelektrode angebracht werden, dann mit der strukturierten Seite nach 

30 unten. 

Auch konnen auf beiden Seiten der Elektroden, also oberhalb und unterhalb, Warmetauscher angebracht werden. Die 
Entscheidung daruber, welcher Auf bau gunstiger ist, kann in Abhangigkeit von der Warmeleitfahigkeit der jeweils ver- 
wendeten Elektrodenmaterialien und/oder der Warmetdnung der durchzufuhrenden elektrochemischen Umsetzung 
ausfallen. In jedem Fall ist die gesamte Flache der Reaktionszone vom Warmetauscher abgedeckt. 

35 [0027] Dieses wird aus Fig. 2b deutlich, die eine Seitenansicht des Reaktors (21), bestehend aus einer mit einer 
isolierenden Beschichtung (8) versehenen Arbeitselektrode (2), einer Gegenelektrode (3) und einem Warmetauscher 
(12), zeigt. Die Zu- und Abfuhr der Reaktionsmischung erfolgt fiber die Bohrungen (7 bzw. 7') durch die Gegenelektrode 
(3). Die Versorgung und Entsorgung des Temperiermediums erfolgt hier uber die Bohrungen (10 bzw. 10') durch die 
beschichtete und strukturierte Arbeitselektrode (2) und die unstrukturierte Gegenelektrode (3) hindurch, kann aber 

40 auch durch die Ruckseite des Warmetauschers erfolgen. Die nicht benutzten Bohrungen werden jeweils verschlossen. 
Die Bohrungen (9 und 9') finden in diesem Aufbau keine Verwendung. Die Fluidfuhrung im Warmetauscher kann, wie 
in Fig. 2b durch Pfeile angedeutet, im Gleichstrom zur Reaktionslosung erfolgen, aber auch im Gegenstrom erfolgen. 
[0028] Fig. 3 zeigt den Aufbau eines elektrochemischen Mikroreaktors mit getrenntem Anodenraum und Kathoden- 
raum, bestehend aus funf Schichten, die aber aus lediglich drei verschiedenen Funktionseinheiten gebildet werden: 

45 Eine beschichtete und strukturierte Arbeitselektrode (2) (Anode) und eine beschichtete und strukturierte Gegenelek- 
trode (2') (Kathode) werden durch ein gegebenenfalls mit Bohrungen versehenes Diaphragma (15) getrennt. Die Anode 
(2) und die Kathode (2*) sind dabei identisch gearbeitet, aber die Kathode (2 1 ) ist in diesem Aufbau spiegelbildlich zur 
Anode, d.h. mit der strukturierten Seite nach unten gekehrt. So entstehen zwei Reaktionsraume, ein Anodenraum und 
ein Kathodenraum. Durch.die spezielle, punktsymmetrische Strukturierung und die versetzen Bohrungen durch die 

50 identische gearbeiteten Platten (2 bzw. 2') konnen Anodenraum und Kathodenraum nun getrennt und unabhangig 
voneinander mit Elektrolyten (Anolyt bzw. Katholyt) versorgt werden: Die Zufuhr des Anolyten erfolgt in dem in Fig.3 
dargestellten Aufbau uber die Bohrungen (7), dessen Abfuhr uber die Bohrungen (7'). Die Zufuhr des Katholyten erfolgt 
hingegen uber die Bohrungen (9), dessen Abfuhr uber die Bohrungen (9'). Die Versorgung und die Entsorgung der 
Elektrolyten kann, unabhangig voneinander, durch die entsprechenden Bohrungen des Warmetauschers (12) oder 

55 durch die entsprechenden Bohrungen des Warmetauschers (12') sowie den entsprechenden Bohrungen in den ande- 
ren Schichten erfolgen. Die nicht genutzten Bohrungen werden jeweils verschlossen. Die Zu- und Abfuhr des Tempe- 
riermediums fur den Warmetauscher (12) kann uber die Bohrungen (11) bzw. (11') des Warmetauschers (12) oder 
uber die Bohrungen (11 bzw. 1V) des Warmetauschers (12') erfolgen. Die Fluidfuhrung des Warmetauschers (12) 
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erfolgt in diesem Beispiel im Kreuzstrom zu der Fuhrung der Reaktionslosung. Die Zu- und Abfuhr des Temperierme- 
diums fur den Warmetauscher (12') kann, unabhangig von der Zu- und Abfuhr des Temperiermediums fur den War- 
metauscher^), uber die Bohrungen (10) bzw. (10') des Warmetauschers (1 2) oder uber die Bohrungen (10bzw. 10') 
des Warmetauschers (12') erfolgen. In diesem Fall konnen die Bohrungen beider Warmetauscher uber die entspre- 
5 chenden Bohrungen der Elektroden (2 und 2') und des Diaphragmas (1 5) verbunden werden und es genugt ein Zuf luss 
und ein Abfluss. Die Warmetauscher (12) und (12') konnen prinzipiell im Gleich-, Gegen- Oder Kreuzstrom betrieben 
werden. 

[0029] Wird ein Diaphragma (15) ohne die Bohrungen (10) und (10*) bzw. (11) und (11>erwendet, erfolgt die Zu- 
und Abfuhr des Temperiermediums fur die Warmetauscher (12) und (12') uber die Bohrungen (10) und (10') bzw. (11) 
10 und (11') des gleichen Warmetauschers. Die nicht benutzten Bohrungen werden verschlossen. 

[0030] Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung eines erfindungsgemaBen Mikrore- 
aktors, welches die folgenden Schrrtte umfasst: 

(a) Einbringung von Ausnehmungen auf der Oberflache des Elektrodenmaterials, so dass Verteilungs- bzw. Sam- 
's melstrukturen entstehen. 

(b) Erstellen einer Maske, die Aussparungen an denjenigen Stellen aufweist, an denen die Elektrodenoberflache 
mit Isolationsmaterial beschichtet werden soli, anschlieBend testes Aufbringen des Isolationsmaterials durch die 
Maske auf mindestens eine Elektrodenoberflache und Entfernen der Maske oder, alternativ, testes Aufbringen 
einer flachendeckenden Isolationsschicht auf mindestens eine Elektrodenoberflache und partielles Entfernen des 

20 isolierenden Beschichtungsmaterials. Die so entstehenden Verteilungs- bzw. Sammelstrukturen bilden zusammen 

mit den f reien Oberflachen der Elektroden Raume aus, in denen die Reaktanten zugefuhrt, verteilt, einem elektri- 
schen Feld ausgesetzt und die Produkte gesammelt und abgefuhrt werden konnen. 

(c) Zusammenfugen der Elektroden und gegebenenfalls Warmetauscherelemente und/oderTrennwande; und 

(d) Anschluss der Stromzufuhr und gegebenenfalls Sensoren. 

25 

[0031] Die Strukturierung der Oberflache einer oder mehrerer Elektroden erfolgt in Schritt (a) vorzugsweise durch 
mikrotechnische Prozesse: 

Mikrofunkenerosion, Nassatzen, Verfahren zu elektrolytischen Atzen wie 
30 Elektropolierung, Mikrosenkerosion, ECM, galvanische Abscheidung und 

Abformung, chemische und elektrochemische Beschichtungs- und 
Abscheidungsverfahren, Laserschneiden und -strukturieren. 

[0032] In Schritt (b) wird gegebenenfalls eine zuvor gefertigte Maske aufgebracht und die gesamte Elektrodenober- 
35 flache, einschlieBlich der in Schritt (a) ausgebildeten Bereiche, beschichtet. Die strukturierten Bereiche werden dabei 
genauso dick beschichtet wie die unstrukturierte Plattenoberflache. 

[0033] Als Materialien fur die isolierende Beschichtung eignen sich nichtleitende Kunststoffe, die auch bei erhohten 
Temperaturen gegen aggressive Chemikalien oder Losungsmittel inert sind. Bevorzugt sind Polypropylen, Polyimide 
und fluorierte Kohlenwasserstoffe wie z.B. PTFE, PVDF, PCTFE, PFA und FEP, insbesondere Polytetrafluoroethylen. 
40 [0034] Der Prozess des Beschichtens lauft in folgenden Teilschritten ab: 

1 . Thermisches Entfetten der Elektrodenoberflache, gegebenenfalls Aufbringen einer Maske 

2. Anrauen der Oberflache (Sandstrahlen) 

3. Auftragen des Beschichtungsmaterials im Spruhverfahren (Fur dickere Schichten mehrmaliges, schichtweises 
45 Aufspruhen im Spruhverfahren oder einmaliges Aufbringen mittels Laminationsverfahren) 

4. Trocknung (evtl. Aufbringen weiterer Schichten und anschl. Trocknung) 

5. Sintern 

6. Langsames Abkuhlen 

50 [0035] Alternativ kann die Beschichtung in folgenden Teilschritten erfolgen: 

1 . Thermisches Entfetten der Elektrodenoberflache, gegebenenfalls Aufbringen einer Maske 

2. Grundierung 

3. Elektrostatisches Auftragen von Lackpulver 

55 4. Trocknung (evtl. Aufbringen weiterer Schichten und anschl. Trocknung) 

5. Sintern bei 390-400°C 

6. Langsames Abkuhlen 

In Schritt (c) werden diejenigen Stellen auf der Oberflache freigelegt, die als Elektrode f ungieren sollen. Der 
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auf der Platten oberflache verbleibende Teil der Beschichtung dient gleichzeitig als Abstandhafter, Abdichtung und 
als Fluidfiihrung, definiert also den Reaktionsraum. 

[0036] Durch diese Art der Fertigung konnen in den Zu- und Ablaufrinnen keine unerwunschten Reaktionen ablaufen. 
5 [0037] Beim Prozess des partiellen Entfernens der isolierenden Beschichtu ng lauft bevorzugt in f olgenden Schritten 
ab: 

1 . Erstellung einer Maske 

2. Verdampfen von Teilen der isolierenden Beschichtung mittels LASER, dessen Frequenz auf das Material ab- 
10 gestimmt ist, entsprechend der Vorgaben der Maske und damit Freilegung der Elektrodenoberflache 

[0038] Das partielle Entfernen der isolierenden Beschichtung auf der Elektrodenoberflache kann auch durch Atzen 
oder Stanzen erfolgen. 

[0039] In Schritt (d) werden die einzelnen Lagen derart ubereinander gestapett, so dass eine vollig flussigkeitsdichte 
is Verbindung zwischen den Lagen mit Fluidfuhrungen und Trennwanden entsteht. Der Vorteil dieses Verfahrens besteht 
in derextrem einfachen und damit kostengunstigen Ver- und Bearbeitung der Einheiten. 

[0040] Urn sich wechselnden Erfordemissen anpassen zu konnen, gibt es auch unterschiedlich groBe Gehause mit 
Gehausedeckel, urn eine unterschiedliche Anzahl von Funktionsmodulen aufnehmen zu konnen. Diese Auswahl aus 
moglichen Komponenten ermoglicht es zum einen, die Kapazitat des Gesamtreaktors durch einfache Stapelung von 
20 identischen Einheiten zu erhdhen, ohne die Einzelreaktoren zu vergroBern. Zum anderen konnen gegebenenfalls ein- 
zelne Komponenten ausgetauscht werden, wenn deren Funktion als nicht optimal erkannt wird, oder wenn ein Fehler 
auftreten sollte. 

[0041] Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist daher ein Modular aufgebautes System zur Herstellung eines 
erfindungsgemaBen Mikroreaktors zur Durchfuhrung chemischer Reaktionen, welches folgende Funktionsmodule um- 
25 fasst: 

a. einen Satz von zwei oder mehreren Elektroden, wobei die Oberflache mindestens einer Elektrode fest mit einer 
definiert ausgestalteten elektrisch isolierenden Beschichtung (8) verbunden ist; 

b. gegebenenfalls einen Satz von einem oder mehreren Platten oder Schichten, die als Warmetauscher oder 
30 Peltierelement eingesetzt werden konnen; 

c. gegebenenfalls eine oder mehrere Platten, die als Trennwande eingesetzt werden konnen; 

d. elektrische Anschlusse; 

e. Zu- und Ableitungen fur Reaktanten, Produkte und Warmetauschermedien; 

f . gegebenenfalls eine oder mehrere Vorrichtungen, in der die einzelnen Elektroden, Platten oder Schichten pass- 
35 genau, in unterschiedlichen, geeigneten Reihenfolgen gestapelt werden konnen; und 

g. Vorrichtungen zum Befestigen der Elektroden, Platten oder Schichten. 

[0042] Aufgrund eines solchen Modular auf gebauten Systems ist der Anwender in der Lage, den Mikroreaktorseinen 
Bedurfnissen entsprechend anzupassen. 
40 [0043] Extrem exotherme Reaktionen lassen sich zum Beispiel durch den Einsatz mehrerer hintereinandergeschal- 
teter Warmeaustauschermodule besser beherrschen. Langsame Reaktionen konnen zum Beispiel durch den Einbau 
weiterer Funktionsmodule mit Verweil- und/oderTemperierfunktion optimiert werden. 

[0044] Insgesamt wird mit der Erfindung ein modular aufgebautes, miniaturisiertes Reaktionssystem fur elektroche- 
mische Reaktionen zur Verfugung gestellt, das folgende Vorteile aufweist: 

45 

Durch eine auf den Elektrodenoberflachen aufgebrachte und mit Strukturen versehenen Schicht werden die Elek- 
troden in einem exakt definierten und konstanten Abstand parallel zueinander angeordnet. Dadurch konnen keine 
Feldinhomogenitaten auftreten, wodurch eine erhohte Selektivitat erreicht wird 

so - Die strukturierte Schicht dient gleichzeitig als Abstandshalter und als Abdichtung des Reaktionsraums. Es muss 
also keine weitere Dichtmasse aufgebracht werden 

Durch die Abmessungen und die Form der Abstandhalter wird eine hohe effektive Elektrodenoberflache und damit 
eine hohere Raum-Zeit Ausbeute erzielt 

55 

Aufgrund der geringen Elektrodenabstande lassen sich Synthesen auch in schlechtleitenden Elektrolyten durch- 
fuhren. Aufgrund der im Extremfall bis auf den Elektroden abstand reduzierten Diffusionsschicht werden diffusi- 
onskontrollierte Reaktionen beschleunigt. Das durch den kleinen Elektrodenabstand bedingte geringe Volumen 
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des Reaktionsraumes ermoglicht eine effektivere Kontrolle und Steuerung der Temperatur des Reaktionsraums 
(und dadurch die Unterdriickung von Neben- und Folgereaktionen) 

Die punktsymmetrische Versetzung der Ein- und Auslassbohaingen an den Enden des Ein- und Auslasssammel- 
5 kanals ermoglicht es, identisch gefertigte Platten durch Klappen um 1 80° die Bohrungen so ubereinander zu sta- 

peln, dass in einem Reaktor mit mindestens zwei Reaktionskammern verschiedene Reaktionsldsungen durchge- 
leitetwerden konnen (Fig.3). Mit'Klappen' , soil hierund imfolgendeneine Drehung umdie Langsachse bezeichnet 
werden. Beim Stapeln zweierum 90° in der Ebene gedrehter, identisch gefertigter Platten kommen diese so uber- 
einander zu liegen, dass in einem Reaktor mit mindestens zwei Reaktionskammern verschiedene Reaktionslo- 
10 sungen du rch gel eitet werden konnen. Auch die Warmetauscherplatten sind punktsymmetrisch aufgebaut und kon- 

nen um 90° in der Ebene verdreht in einen Plattenstapel eingefugt werden, so dass sie gegebenenfalls mit ver- 
schieden temperierten Temperiermedien beschickt werden konnen. Die Bohrungen zur Zu- bzw. Abfuhr der Rek- 
tions- bzw. der Temperiermedien in den gestapelten Funktionseinheiten kommen aber stets so ubereinander zu 
liegen, dass die Zufuhr bzw. Abfuhr dieser Medien jeweils uber lediglich eine Zu- bzw. Ableitung erfolgen kann. 
15 Durch die spezielle Geometrie der einzelnen Platten kann durch deren Korhbination so aus nur wenigen Funkti- 

onsmodulen eine groBe Anzahl verschiedener Reaktoren zusammengesetzt werden 

Durch Aufbringen einer Beschichtung auf der Elektrodenoberflache und deren anschlieBende gezielter Entfernung 
konnen im Reaktionsraum Abstandhalter von weit variierbarer Form geschaffen werden 

20 

Die Moglichkeit einer breiten Variierung der Abstandhalter in deren Form und Anordnung fuhrt zur Vermeidung 
einer Verstopfungsgefahr, wie sie bei Kanalen auftritt 

Durch das Aufbringen einer fixierten Beschichtung entfallt die schwierige und zeitaufwendige Positionierung im 
25 Vergleich einer Anordnung, bei der zwischen zwei Elektroden eine dritte Schicht als Isolator, Abstandhalter und 

zur Ausbildung von Reaktionsraumen eingebracht wird 

Da Medien und Strom nur von der Ober- bzw. Unterseite des Plattenstapels, nicht aber von der Seite zugefuhrt 
werden, konnen sehrdunne Elektroden verwendet werden 

30 

[0045] Weiterhin Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Durchfuhrung elektrochemischer Reaktionen, wobei 
man ein oder mehrere chemische Reaktanten, insbesondere elektroaktive organische Verbindungen, in fluider Form 
in einen erfindungsgemaBen Mikroreaktor leitet und im Bereich des zwischen den beiden Elektroden (2, 3) gebildeten 
Raumes (5), in der die isolierende Beschichtung (8) teilweise gezielt entfernt ist, einem elektrischen Feld aussetzt. 

35 [0046] Der Begriff "fluide Form" umfasst sowohl Reaktanten, die selbst in einem flOssigen Aggregatszustand vor- 
kommen, als auch Reaktanten, die in einem Gemisch mit einem fluiden Verdunnungsmittel eingesetzt werden. In einer 
besonders bevorzugten Ausfuhrungsform wird mindestens eine elektroaktive Verbindung, vorzugsweise eine leicht 
oxidierbare oder reduzierbare organische Verbindung, gegebenenfalls in Gegenwart von mindestens einem vergleichs- 
weise schwer oxidierbaren bzw. reduzierbaren Losungsmittel in einem erfindungsgemaBen Mikroreaktor einem elek- 

40 trischen Feldausgesetzt. Bevorzugte Losungsmittel sind solche, die gegenuber der eingesetzten Span nung und Strom- 
dichte inert sind, vorzugsweise gegebenenfalls halogenierte aliphatische oder aromatische Kohlenwasserstoffe wie 
zum Beispiel Hexan, Cyclohexan, Dichlormethan, Tetrachlormethan, Benzol oder Chlorbenzol; oder Ether wie zum 
Beispie! Diethylether, fert-Butylmethylether, Dioxan oder Tetrahydrofu ran; Ketone oder Amide wie zum Beispiel Aceton, 
Methylethylketon, Dimethylformamid oder N-Methylpyrrolidon; oder Alkohole wie zum Beispiel Methanol, Ethanol, Pro- 

45 panol, Isopropanol oder Butanol; oder Acetonitril oder Wasser oder Gemische aus diesen Verdunnungsmittel n. 

[0047] Um das Verstandnis der vorliegenden Erfindung zu erleichtern, werden die nachfolgenden illustrativen Bei- 
spiele fur mdgliche Reaktionstypen dargelegt. Beispieie fur erfindungsgemaBe Reaktionen sind die Methoxylierung 
von Furan oder die Reduktion von Aceton zu Pinakol. Die vorliegende Erfindung ist nicht beschrankt auf diese spezi- 
fischen Ausfuhrungsformen, sondern umfasst den vollen Umfang der Patentanspruche. 

50 
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Beispiel 1 - Synthese von 2,5-Dimethoxv-2 t 5-Dihydrofuran 
Konventionell 



[0048] 




Elektrochemisch: 
[0049] 

X 0 2 CH 3 OK NaBr MeCT^o OMe 

200ml Furan und5,1g (0,05 mo!) NaBrwerden in 800ml MeOH gelost. Die Losung wird ineinem erfindungsgemaBen 
Mikroreaktor bei einerTemperaturvon 5°C, einem Fluss von 1 ml/min und einer Stromdichte von 20,8 A/dm 2 anodisch 
oxidiert. Das Natriumbromid dient dabei als Mediator. AnschlieBend wird das MeOH abdestilliert. Das bei diesem Pro- 
zeB aus dem Ruckstand ausfallende NaBr wird durch Filtration zuriickgewonnen. Man erhalt das Produkt 2,5-Dime- 
thoxy-2,5-Dihydrofuran mit einer Ausbeute von 96%. 





Elektrochemisch 


Elektrochemischer Mikroreaktor 


Stoffausbeute 


85% 


96% 


Stromausbeute 


80-85% 


92% 


Energievert>rauch 


2,5 kWh/Kg 


1,76kWh/Kg 



Beispiel 2 - Reduktion von Aceton zu Butyl-2,3-diol (Pinakol) 



[0050] 



Anode: CH 3 -CHOH-CH 3 -> CH 3 -CO-CH 3 + 2H + + 2e" 



R R P 5 

Kathode: 2 C—O + 2H + +2e" r- — .q_q_ r . 

R ' HO OH 

Eine Mischung, bestehend aus 10 Gew.-% Aceton, 79,75 Gew.-% Isopropanol, 10 Gew.-% Wasser und 0,25 Gew.-% 
Tetrabutylammoniumhexafluorophosphat als Leitsalz wird bei einem Fluss von 10 ml/min, einer Stromdichte von 20,8 
A/dm 2 , einem pH-Wert von 2-3 und einer Temperatur von 20°C durch den erfindungsgemaBen elektrochemischen 
Mikroreaktor gepumpt. Das an der Anode durch eine Zweielektronenoxidation gebildete Aceton wandert zur Kathode 
und wird durch eine Einelektronenreduktion zum entsprechenden Radikalanion, welches dimerisiert und unter den 
sauren Bedingungen zu Pinakol umgesetzt wird. Nach Neutralisation der Reaktionsmischung mit 1 N NaOH wird die 
Reaktionsmischung eingeengt. Das nach Zufugen von 1 0 ml Wasser bei 0°C auskristallisierende Pinakol-Hydrat wird 
mit Eiswasser gewaschen. Die Gesamtausbeute an Pinakol betragt 87% der Theorie. Die Gesamtstromausbeute be- 
tragt 56%. 
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Patentanspriiche 

1. Mikroreaktor fur elektrochemische Umsetzungen, welcher mindestens zwei planparallel zueinander angeord- 
nete Etektroden aufweist, dadurch gekennzeichnet, dass mindestens eine Elektrode mit einer definiert ausge- 
stalteten, test mit der Elektrodenoberflache verbundenen Isolationsschicht versehen ist. 

2. Mikroreaktor nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die Isolationsschicht als Dichtung und/oder 
als Abstandshalter f ungiert. 

3. Mikroreaktor nach einem der vorangehenden Anspruch e, dadurch gekennzeichnet, dass durch gezieltes Auf- 
tragen einer Isolationsschicht uber eine Maske auf mindestens einer Elektrodenoberflache oder durch gezieltes 
partielles Entfemen von Teilen einer zuvor flachendeckend auf mindestens einer Elektrodenoberflache aufge- 
brachten und mit ihr fest verbundenen Isolationsschicht mindestens ein Reaktionsraum definiert wird. 

4. Mikroreaktor nach einem der vorangehenden Anspruche, dadurch gekennzeichnet, dass er folgende Kom- 
ponenten umfasst: 

(a) mindestens eine Arbeitselektrode (2); 

(b) mindestens eine Gegenelektrode (3); 

(c) Vorrichtungen zum Zu- und Abfuhren (4, 4\ 7, 7\ 9, 9') von Reaktanten und Produkten; 

(d) einen durch die Elektrodenoberflachen und Aussparungen in der Isolationsschicht definierten Reaktions- 
raum. 

6. Mikroreaktor nach einem der vorangehenden Anspruche, dadurch gekennzeichnet, dass die beschichtete 
Elektrode 

(i) mindestens eine Rinne (4) zur Verteilung des Eduktes; und 

(ii) mindestens eine Rinne (4') zum Sammeln des Produkts; sowie 

(iii) mindestens einen die beiden Rinnen (4, 4') verbindenden Reaktionsraum (5) aufweist. 

7. Mikroreaktor nach einem der vorangehenden Anspruche, dadurch gekennzeichnet, dass die Bereiche (i) und 
(ii) vollstandig mit der Isolationsschicht bedeckt sind und im Bereich (iii) die Oberf tache der Elektrode f reigelegt ist. 

8. Mikroreaktor nach einem der vorangehenden Anspruche, dadurch gekennzeichnet, dass die isolierende Be- 
schichtung im Bereich (iii) so ausgestaltet wird, dass im die Rinnen (4, 4') verbindenden Raum (5) an mehreren 
Stellen Stutzen (6) ausgebildet werden. 

9. Mikroreaktor nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, dass die Form der Stutzen (6) zur Optimierung der 
Strdmungsverteilung gestaltet wird. 

10. Mikroreaktor nach einem der vorangehenden Anspruche, dadurch gekennzeichnet, dass durch eine geeig- 
nete Anordnungmehrereridentischer Platten eine Vervielfachung identischer Funktionsraume erreichtwird, wobei 
diese je nach Bedarf 

a) parallel (nebeneinander) oder 

b) in Serie (hintereinander) geschaltet werden konnen. 

11. Mikroreaktor nach einem der vorangehenden Anspruche, dadurch gekennzeichnet, dass Anoden- und Ka- 
thodenraum durch Einbringen einer Trennwand (15) voneinander getrennt sind. 

12. Mikroreaktor nach einem der vorangehenden Anspruche, dadurch gekennzeichnet, dass durch Stapelung 
urn 90° gedrehter und/oder urn 1 80° geklappter, punktsymmetrischer Funktionseinheiten die Ein- und Auslassboh- 
rungen so ubereinander zu liegen kommen, dass ein unabhangiger Zu- und Abfluss von je zwei Reaktions- bzw. 
Temperiermedien erfolgen kann und die Medien wahlweise im Gleich-, Gegen- oder Kreuzstrom betrieben werden 
konnen. 

13. Verfahren zum Herstellen eines Mikroreaktors nach einem der Anspruche 1 bis 12, welches die folgenden 
Schritte umfasst: 
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(a) Strukturieren der Elektrodenoberflache durch Einbringen von Rillen und Bohrungen in das Elektrodenma- 
terial, 

(b^ Erstellen einer Maske, die Aussparungen an denjenigen Stellen aufweist, an denen die Elektrodenober- 
flache mit Isolationsmaterial beschichtet werden soil, anschlieBend testes Aufbringen des Isolationsmaterials 
5 durch die Maske auf mindestens eine Elektrodenoberflache und Entfemen der Maske oder 

(b 2 ) festes Aufbringen einer flachendeckenden Isolationsschicht auf mindestens eine Elektrodenoberflache 
und partielles Entfernen des isoiierenden Beschichtungsmaterials, 

(c) gegebenenfalls Herstellung von Warmetauscherelementen durch Strukturieren von Warmetauscherplatten 
analog (a). 

10 (d) Zusammenfugen der beiden Elektroden und gegebenenfalls von Warmetauscherelementen und/oder 

Trennwanden; und 

(e) Anschluss der Stromzufuhr und gegebenenfalls von Sensoren. 

14. Verfahren nach Anspruch 13, dadurch gekennzeichnet, dass die Isolationsschicht zwischen jeweils zwei 
15 Elektroden so ausgestaltet ist, dass sie zusammen mit den freiliegenden Elektroden oberf lachen Raume ausbilden, 

in denen die Reaktanten zugefuhrt, verteilt, einem elektrischen Feld ausgesetzt und die Produkte gesammelt und 
abgefu hit werden konnen. 

15. Modulares System zur Herstellung eines Mikroreaktors zur Durchfuhrung elektrochemischer Reaktionen nach 
20 einem der Anspruche 1 bis 12,welcher folgende Teile umfasst: 

(a) einen Satz von zwei oder mehreren Elektroden, wobei die Oberflache mindestens einer Elektrode fest mit 
einer strukturierten Isolationsschicht (8) verbunden ist; 

(b) gegebenenfalls einen Satz von einem oder mehreren Platten oder Schichten, die als Peltierelement ein- 
25 gesetzt werden konnen, oder deren Oberflache so strukturiert ist, dass sie von Warmetauschermedien durch- 

flossen werden konnen; 

(c) gegebenenfalls eine oder mehrere Platten, die als Trennwande eingesetzt werden konnen; 

(d) elektrische Anschlusse; 

(e) Zu- und Ableitungen fur Reaktanten, Produkte und Warmetauschermedien; 

30 (f) gegebenenfalls eine oder mehrere Vorrichtungen, in der die einzelnen Elektroden, Platten oder Schichten 

passgenau, in unterschiedlichen, geeigneten Reihenfolgen gestapelt werden konnen; und 
(g) Vorrichtungen zum Befestigen der Elektroden, Platten oder Schichten. 

16. Verfahren zur Durchfuhrung elektrochemischer Reaktionen, dadurch gekennzeichnet, dass ein oder mehrere 
35 chemische Reaktanten in fluider Form in einen Mikroreaktor nach einem der Anspruche 1 bis 12 eingeleitet und 

im Bereich des zwischen den beiden Elektroden (2, 3) gebildeten Raumes (5), in der die Isolationsschicht (8) 
gezielt in ihrer ganzen Schichtdicke entfernt ist, einem elektrischen Feld ausgesetzt werden. 
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